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@) Acylphosphlnoxidverblndungen and ihra Verwendung. 

@ Die Erfindung betrifft Acylphosphinoxide und Ihre Ver- 
wendung. DIese Acylphosphinoxide welsen die allgemeine 
Formel 

D4 

auf» wobel 

fur eine f^ethyl- Oder Ethylgruppe. 
R» fur eIne verzweigte oder unverzweigte Alkylgruppe, 
ein Chloratom, eine Alkoxygruppe oder ein Wasserstoff- 
atom stehen, 

R» und R'* unterelnander gieich oder verschieden sind 
und fur eIne Alkyl-. Alkoxy- oder Alkylthiogruppe oder ein 
Chloratom und 

R» fur ein Wasserstotfatom. ein Chloratom. eine Aikoxy- 
oder Alkylthiogruppe oder eIne Alkylgruppe stehen. 

Die erfindungsgemaSen Acylphosphinoxide werden ats 
Photoinitlatoren in photopolymerislerbaren Massen ver- 
wendet. 
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Acylphosphlnoxldverblndiingen ixnd Ihre Verwendung 

Die vorllegende Erfindung betrlfft neue Acyiphosphinoxid- 
verbindungen vmd ihre Verwendung als Photoinitlatoren in 
5 photopolymerisierbaren Massen, wie tJberzugsmlttel , Lacke, 
Druckfarben, ungesSttigte Polyesterf onmnassen sowie Auf- 
zeichnungsmaterialien. 

Aus den DE-OS 28 30 927, 29 09 994, sowie den europSischen 
10 Patentanmeldiingen Nr. 7086 xind 7508 sind bereits Acylphos- 
phlnoxidverbindungen und ihre Verwendung als Photolnltia- 
toren bekannt. Nach DE-OS 29 09 99^ lassen sich auch 
pigmentierte Lackfilme mlt Hilfe der dort beschriebenen 
Acyldlphenylphosphinoxldverbindungen mit UV-Licht hJlrten. 
TS par die Hartung von Druckfarben und pigmentierten Lacken 
besteht Jedoch ein Bedarr an Photoinitiatoren, die die 
Lichthftrtung in noch dickeren Schichten erlauben als die 
in der DE-OS 29 09 994 beschriebenen Verbindungen. 

20 ttberraschend wurde gefvinden, dafi sich pigmentierte Lacke 

und Druckfarben in h5heren Schichtdicken mit solchen Acyl- 
diphenylphosphinoxiden hSrten lassen, die in 2-Stellung 
der phosphor st^ndigen Phenyl ringe einen Methyl- Oder 
Ethyl-Substituenten tragen. Zusatzliche Substituenten im 

25 Phenylkern verftndem diese Wirkung nicht. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind Acylphosphin- 
oxide der allgemeinen Formel (I) 
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^ wolxel 

far eine Methyl- oder Ethylgruppe, 

2 

R far eine verzweigte oder unverzweigte Alkylgruppe mit 

1 bis 4 Kohl ens toff at omen 3 eln Chloratom, eine Alkoxy- 

5 gruppe mit- 1 bis 4 Kohl ens toff at omen oder ein Wasser- 

stoffatom stehen, 

R^ und 
4 

R lantereinander gleich oder verschieden sind xmd fur 
eine Alkyl-, Alkoxy- oder Alkylthiogruppe mit 1 bis 
10 4 Kohlenstoffatomen oder ein Chloratcm amd 

R-^ fCir ein Was ser stoff atom , ein Ohio rat om, eine Alkoxy- 
oder Alkylthiogruppe mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen 
Oder eine verzweigte oder unverzweigte Alkylgruppe 
mit 1 bis 12 Kohlenstoffatomen stehen. 

15 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ferner die Ver- 
wendung der Acylphosphinoxide der allgemeinen Fomel (I) 
als Photoinitiatoren in photopolymerisierbaren Massen, 
2.B. fUr tJberztigsmittel, Lacke, Druckfarben sowie zur 
20 Herstellung von Kunststof f-Pormteilen auf Basis ungesSttig- 
ter Polyesterharze, wobei diese Acylphosphinoxide gegebe- 
nenfails auch in Komblnation rait sekundSren oder tertiSren 
Aminen, anderen Photoinitiatoren oder Initiatoren fur die 
thermische Polymerisation eingesetzt werden k5nnen* 

25 

Bevorzugt ist der durch R"^ und R*^ substituierte Phenyl ring 
ein 2-Methyl phenyl- oder ein 2^5-Dimethylphenylring. Bei 
dem durch R-^ bis R-^ substituierten Phenyl ring handelt es 
sich vorzugsweise urn einen 2 ,6-pimethylphenyl-^ ^G^Trl-^ 
30 methyl phenyl- , 2,3^ 6-Tr ime thyl phenyl- , 2 , 6-Dimethoxy- 

phenyl- , 2 , 6 -Die hi or phenyl- , 2 , 6 -Bis (methyl thio) phenyl- , 
einen 2, 6-Dimethyl-4-tert. -butyl phenyl- oder einen 2,6-Di- 
methyl-^-octylphenylrest • 
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''aIs Beispiele fUr die erf indungsgemafien Verbindungen selen 
genannt: 

2,4,6-Trimethylbenzoyl-bis(o-tolyl)phosphinoxid 
2 , 6-Dlmethoxybenzoyl-b 1 s ( o-t ol yl ) phosphlnoxld 
5 2 , 6-Dichl orb enzoyl-b is ( o-tolyl ) phosphlnoxld 

2,6-Dlmethyl-4-tert • -but yl-b Is ( o-tolyl) phosphlnoxld 
2 , 6-Dl2nethyl -4-oc tyl-b Is ( o- 1 olyl ) phosphlnoxld 
2, 4, 6-Trlmet:hylbenzoyl-b Is (2,5-dlmethyl phenyl) phosphlnoxld 
2 , 6-Dliaethoxyb enzoyl-b Is ( 2 , 5-dlmethyl phenyl ) pho sphlnoxld 
10 2,4 ,6-Trimethylbenzoyl-bls ( 2 ,3-dimethyl-phenyl) phosphlnoxld 
2,6-Dlchlorl3enzoyl-bl5(2,5-dimethylphenyl)phosphlnoxld 
2 , 6-Dlmethyl-4-tert .-but yl-b Is ( 2 , 5-dlmethyl phenyl ) phosphln- 
oxld. 

TS Die Herstellung der erf IndungsgemSfien Substanzen kann In 

khnllcher Welse wle In DE-OS 29 09 994 beschrleben, erfol- 
gen. Die Herstellung der dazu erforderllchen Bis-(o-alkyl- 
-phenyD-alkoxyphosphlne 1st belsplelswe'lse In der 
deutschen Pat entanmel dung P 31 02 344.4 beschrleben. 

20 

Die erf IndiungsgemaBen Acylphosphlnoxldverblndungen zelgen 
elne sehr gute Reaktlvltat als Photolnltlatoren rUr photo- 
polymerlslerbare Monomere mlt mlndestens elner C-C-Mehr- 
fachblndung und Mlschungen derselben mltelnander und mlt 

25 bekannten Zusatzstof f en. Die erf IndungsgemSEen Acylphos- 
phlnoxldverblndungen elgnen slch besonders gut als Photo- 
lnltlatoren In photopolymerlslerbaren Massen ftlr OberzUge^ 
Lacke, Druckrarben und Aufzeichnungsmateriallen. Sle slnd 
hlnsichtllcb der Vergllbung der so erhaltenen Lacke bzw. 

30 Oberztige bekannten Photolnltlatoren, z.B. dem aus der 

DE-AS 22 61 383 bekannten Benzlldlmethylketal, welt Uber- 
legen. Bel der HSrtung von plgmentlerten Schichten las^en 
slch mlt den erf IndungsgemSBen Verbindungen dlckere Lack- 
filme aushS-rten als mlt den In der DE-OS 29 09 994 be- 

35 schriebenen Acyl pho s ph Inox Idve rb Indung e n . 
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Die erf indimgsgemaBen Acylphosphlnoxldverbindxingen sind 
auBerdem sehr vorteilhart als Photoinltlatoren fttr die 
Lichthartxing von styrolischen Polyesterharzen, die gegebe- 
nenfalls Glasfasern \md andere Hilf sstoffe enthalten 
5 k5nnen, verwendbar, 

Als photopolymerlsierbare Monomere eignen sich die lib- - 
lichen Verbindungen und Staff e mit polymerisierbaren 
C-C-Doppelblndungen, die durch z^B. Aryl-, Carbonyl-, 

10 Amino-, Amid-, Amido-, Ester-, Carboxy- oder Cyanid-rGrup- 
pen, Halogenatome oder zusatzlicbe C-C-Doppel- oder 
C-C-Dreifachbindiingen aktiviert sind. Genannt seien bei- 
spielsweise Vlnylether und Vinylester, mit 3 bis 10, 
vorziigsweise H bis 8 Kohlenstof fat omen, Vinylaromaten, wie 

15 Styrol, Vinyl toluol, AcrylsSure \md MethacrylsSure sowie 
deren Ester mit ein- oder mehrwertigen Alkoholen mit bis 
zu 20, vorziagsweise 1 bis 8 Kohl ens toff at omen, wie z.B* 
Methylmetbacrylat, 2-Hydroxyethylacrylat, 2-Hydroxyetbyl- 
methacrylat , Butan-1 ,4-dioldiacrylat, Hexan-1 ,6-dioldi- 

20 acrylat, Nitrile oder Amide der AcrylsSure bz^f^• Methacryl- 
sSure, Mai ein- und Pumarester von Alkoholen mit 1 bis 20, 
vorzugswelse 1 bis 8 Kohl ens toff at omen, wie z.B. Fumar- 
sSurediethyl ester sowie N-Vinyl verbindungen, wie N-Vinyl- 
pyrrolidon, N-Vinylcaprolactam, N-Vinylcarbazol und Allyl- 

25 ester wie Diallylphthalat . 

Als photopolymerlsierbare .hoheraolekul are Verbindungen 
sind beispielsweise geeignet: ungesS.ttigte Polyester^ 
hergestellt aus od'jB-ungesS.ttigten DicarbonsS.uren, wie 

30 MaleinsSure, FumarsS-ure oder Itaconsaure, gegebenenf alls 
im Gemisch mit gesattigten bzw, aromatischen Dicarbon- 
sauren wie Adipinsaure, Phthalsaure oder Terephthalsaure, 
durch Umsetzung mit Alkandiolen wie Ethyl englykol. 
Propyl englykoi, Butandiol, Neopentylglykol oder oxalky- 

35 liertem Bisphenol A; Epoxidacrylate, hergestellt aus 
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^ Acryl- Oder Methacrylsaure und aromatlschen oder aliphati- 
schen Diglycidethern und Urethanacrylate (z.B, hergestellt 
aus Hydroxyalkylacrylaten und Polyisocyanaten) sovrie Poly- 
esteracrylate (z.B. hergestellt aus hydroxylgruppenhalti- 
5 gen gesattlgten Polyestern und Acryl- oder MethacrylsSure) . 

Den photopolymerlslerbaren Verblndungen, deren Zusammen- 
setzung fUr den Jewelligen Verwendungszweck dem Eachmann 
geiauflg Ist, kSnnen In bekannter Weise gesSttlgte 

TO und/oder \ingesattlgte Pol3naere sowle weitere Zusatzstoffe 
wle Inhlbitoren gegen die thermlsche Polymerisation, 
Paraffin, Pigmente, Farbstoffe, Peroxide, Verlauf shilf s- 
mittel, Pttllstoffe und Glasfasern sowie Stabilisatoren 
gegen thermischen oder photochemlschen Abbau zugesetzt 

15 sein. 

Solche Gemische sind dem Fachmann bekannt. Art und Menge 
der Zusatze hSngen vom Jeweiligen Verwendungszweck ab. Die 
erf indungsgemaBen Acylphosphinoxidverbindungen werden da- 

20 bei im etllgemeinen in einer Konzentration von 0,01 bis 

15 Gew.?, vorzugsweise 0,05 bis 5 Gew.%, bezogen auf die 
photopolymerlsierbare Masse eingesetzt. Sie kfinnen gegebe- 
nenfalls mlt Beschleunigern korabiniert werden, die den 
hemmenden Elnflufi des Luftsauerstof f s auf die Photopoly- 

25 merisation beseitigen. 

Solche Beschleuniger bzw. Synergisten sind beispielsweise 
sekundare und/oder tert. Amine, wie Methyldiethanolamin, 
Dimethyletbanolamin, Triethylamin, Triethanolamin, p-Di- 

30 methylaminobenzoesaureethylester, Benzyl-dimethylamin, Di- 
methylaminoethylacrylat, N-Phenylglycin, N-Methyl-N-phenyl- 
glycin und analoge, dem Fachmann bekannte Verbindungen. 
Zur Beschleunigung der Aushartung k5nnen welterhln alipha- 
tische und aromatische Halogenide dienen wie 2-Chlormethyl- 

3S naphthalin, l-Chlor-2-chlormethyl-naphthalin sowie gegebe- 
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nenralls Radikalbildner^ wie sie im allgemeinen als Initia- 
toren fiir die thermische Polymerisation eingesetzt werden, 
z.B. Peroxide, Azo-Verblndungen sowle C-C-lablle Verbin- 
, diingen^ die In Mengen von bis zu 15 (Jew. 5?, bezogen auf die 
5 photopolymerisierbare Masse, zugesetzt werden konnen und 
dem Factmann bekannt slnd. 

Perner konnen die Acylphosphinoxidverblndungen, gegebenen- 
falls in Anwesenheit der oben bezeichneten Synergisten und 

10 Beschleimiger, bzw. in Kombination mit anderen Photoinitia- 
toren zur Llchthartiing von Oberziigen, Lacken, Druckfarben 
Oder fQr photosensible Auf zelchnungsmaterlallen, wle z.B. 
photopolymerisierbare Druckplatten und in styrolischen 
Polyesterharzen eingesetzt werden. Solche Photoinitiatoren 

15 sind z-B. aromatische Ketone wie Benzilketale, Benzoin- 

etlier, Benzoinester, C^- bis C^-alkyl-, chlor- oder chlor- 
me-thylsubstituierte Thioxanthone , die in der deutschen 
P.atentanmeldung P 30 20 092.1 beschriebenen Acylphospbine 
sowie die aus DE-OS 28 30 927 und DE-OS 29 09 -99^ bekann- 

20 ten Acylphosphinoxide und Acylphosphlnsaureester. Ferher 
zS-hilen dazu aromatische Disulfide und Naphthalinsulf p- 
chloride, sowie gegebenenfalls weitere, dem Eachmann 
bekannte, geeignete Verbindiingen. 

25 Als Strahlxmgsquellen fCLr das die Polymerisation solcher 
Mischungen ausl5sende Licht verwendet man im allgemeinen 
solche, die Licht vorzugsweise im Absorptionsbereich der 
erf indungsgemSBen Verbindungen aussenden*, d»h. zwischen 
230 und ^50 nm. Be senders geeignet sind Quecksilber-Nieder- 

30 druckstrahler 5 -Mitteldruck- und -Hochdruckstrahler sowie 
superaktlnis(she Leuchtstof f rohren oder Impulsstrahler . Die 
genannten Lampen konnen gegebenenfalls dotiert sein. 



35 
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^ Eln besonderer Vorteil der erf Indungsgemafien Acylphosphln- 
oxlde 1st, daB sle slch als Photolnltiatoren elgnen, mit 
denen die Photopolymerisation mlt langerwelligeren iind da- 
mlt tmgefahrlicheren Llchtquellen wie Leuchtstof f rShren 
5 bzw» die Hartung mlt Sonnenllcht m5glich 1st. 

Die in den nachstehenden Beispielen genannten Telle und 
Prozente bezlehen slch, sowelt nlcht anders angegeben, auf 
das Gewicht. Volumenteile verhalten slch zu Teilen wie 
10 Liter zu Kllogramm* 

Belsplele der erf indtingsgemafien Verbindxingen slnd - ohne 
dies als Beschrankung zu sehen - in Tab ell e 1 angeruhrt. 



15 Zum Verglelch werden die in Tabelle 2 zusammenges tell ten 
Verbindungen aus DE-OS 29 09 994 herangezogen. 
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^ Belsplel 1 
Herstellung eines Acylphosphinoxids : 

Zu 91,5 Gewlchtsteilen 2,^,6-Trlmethylbenzoesaurechlorid 
5 in 100 Volumenteilen Dloxan wurden bei Rlickflxifitemperatur 
innerhalb von 2 Stunden 122 Telle Bis(o-tolyl)-methoxy- 
phosphin ziigetropft. Anschliefiend wurde 5 Stunden lang 
unter RiickfluB nachgeriihrt, aur Raumtemperatur abgekQhlt, 
abfiltriert imd aus Toluol umkristallislert. 

10 

Ausbeute 116.9 Telle (62 % d.Th.) 
Schmp. 155 bis 159*^ 

Analyse: ber.: C 76.6 % H 6,65 % P 8.24 % 
gef.: G 75.3 % E 6.8 % P 7-95 % 

IS 

Belsplel 2 

Durch Veresterung von 143 Tellen TetrahydrophthalsSureanhy- 
drid und 175 Tellen MalelnsSureanhydrld mit 260 Tellen Dl- 
20 ethyl englykol wlrd z\xn£Lchst eln unges§.ttlgtes Polyester- 
harz erhalten, aus dem nach Zugabe von 0.01 % Hydrochlnon 
elne 64prozentlge Losung In Styrol hergestellt wlrd. 

Piir die UV-HS.rtungsversuche werden zu 100 Tellen dieser 
25 Losung 20 Telle Styrol, 30 Telle Tltandloxld (RN 57) und 
1,5 Telle Photolnltiator zugegeben xind der Lack mit elnem 
Pllmzlehge.rat (Spaltbrelte 100^ um) auT elne Glasplatte auT- 
gezogen. 

30 Nach etwa elnralnutigem Abliiften werden die Fllme 20 Sekun- 
den mit Quecksllberhochdrucklaiiipen bestrahlt (30 Watt/cm 
Bogeniange, Philips HTQ 7)., die Im Abstand von 15 cm tiber 
dem Objekt angeordnet slnd. 



35 
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^ Die DurclaliM.rtiing wurde durch Messung der PendeldSjnpf \ing 
nach KQnig (DIN 53 47) bestlmmt. Die Ergebnisse sind In 
Tabelle 3 zusammengestellt . 

In einer 2. Versuchsreihe vmrde die oben beschriebene 
Ii5sung mit einem Pilmziehgerat in dickerer Schicht (Spalt- 
breite 400^uin) auf Glasplatten aufgezogen und wie zuvop 
beschrieben bestrahlt. 

Nach der Aushartimg wurden die Pilme abgezogen, mit Aceton 
gewaschen land die Dicke der ausgehftrteten Pilme bestimmt* 
Dieses Ma£ fCLr die aushartbare Schichtdicke ist ebenTalls 
in Tabelle 3 aufgeftthrt. 

Wie die Tabelle zeigt, libertreffen die Verbindungen 1 und 
4 in ihrer Hartungswirkaing fUr pigment ierte Polyesterlacke 
deutlich die Vergleichsverbindungen I und IV. 



UV-Hart\mg von pigmentlerten ungesattlgten Polyesterharzen 



Tabelle 3 



20 



Initiator 



P end el dampfiing 
nach K5nig (S) 



durchhartbare Schichtdicke 
( /Um) 



25 



1 
4 



72 
70 
63 
26 



170 
160 



IV 



I 



100 
80 



30 



Beispiel 3 



35 



Jeweils 1,5 Teile der zu vergleichenden Photoinitiatoren 
wurden in einer Mlschung aus 56 Teilen eines Umsetzungs- 
produktes von Bisphenol-A-diglyc idyl ether und Acrylsaure, 
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''44 Teilen Hexandloldlacrylat , 30 Tellen Titandioxid 
(Rutll) und 3 Teilen Methyl diethanolamin gelSst, 

Der Lack wird mit elnem Filmzlehgerat (Spaltbrelte lOO^um) 
5 auf Qlasplatten aufgezogen imd mit elner Bandgeschwindig- 
kelt von 5 m/min unter elner Quecksllberhochdruchianipe 
(100 Watt/cm BogenlSnge, Original Hanau Q 67 19), die im 
Ab stand von 10 cm tiber dem Band angeordnet 1st, gehS-rtet. 

10 Die Durchhartung wurde durch Messung der PendeldSmpfung 
nach K5nig (DIN 53 147) bestlnunt. Die Ergebnlsse sind in 
Tab ell e 4 zusammengestellt. 

In elner 2. Versuchsrelhe wurden die oben beschriebenen 
IS Lacke mit elnem Filmzlehgerat (400^um) aiif Qlasplatten auf- 
gezogen tmd wie zuvor beschrieben, Jedoch bel elner Bandge- 
schwlndlgkelt von 10 m/mln gehartet. 

Nach der Aushartung wurden die Pllme abgezogen, mit Aceton 
20 gewaschen und die Dlcke der ausgeharteten Pllme bestimmt. 
Dieses Mafi fllr die aushartbare Schlchtdlcke 1st ebenfalls 
in Tab ell e 4 aufgeftthrt. 



Tabelle 4 



25 



Initiator 



P end el damp f ung 
(Sekunden) 



hartbare Schlchtdlcke 

( /Van) 



1 



2 



60 
59 

55 
55 
56 
53 



160 
160 



30 



I 



100 



III 

IV 



II 



V 



Oberfiache runzelig 



90 
90 
70 
20 



35 
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Die Verbindung 1 und 2 Ubertreffen die zxim Vergleich heran- 
gezogenen Verblndungen I bis V bel der Mrtbaren Schlcht 
pigmentlerter Lacke tun 50 bis 100 %• 

5 Belspiel 4 

Zur Messung der Hartimgsaktivitat wurde der Temperaturver- 
lauf im longesattigten Polyesterharz (UP-Harz) wShrend der 
UV- Belie titling aufgezeichnet ; dazu tauchte ein mit einer 

10 Wachssch±cht (Iberzogener Thennoftihler, der mit elnem Tempe- 
raturschreiber ( ® Tastotherm Script 3 N, Standardftlhler 
T 300 der Deutschen Gulton GmbH) verbunden war, in einen 
mit 10 g OP-Harz gefUllten WeiiSblechdeckel rait einem Durcb- 
messer von 5 cm (Schichtdicke des UP-Harzes 4,8 mm). Zur 

15 Vermeidung von warmeverlusten wShrend der UV-Belichtung 

war der Deckel in Polyurethan-Hartschaim eingebettet. Als 
St rahlungs quelle diente ein UV-Feld aus 5 Leuchtstoff- 
r5hren (TLAK 40 W/05, Philips) nebeneinander, Der Abstand 
Strahler/UP-HarzoberflSche betrug 8,5 cm). 

20 

Aus den registrierten Temperatur-Zeitkurven wurden als 

charakteristische KenngrQSen fUr die HSLrtungsaktivitat die 

HSrtungszeit ^^^^o^^^ und die maximal erreichte 

Hartungstemperatur T ^^^entnommen. Als Hfirtungszeit gilt 

25 die Zeitspanne, in der die Probentemperatur von 25 C auf 

T ansteigt. 
max 

Das Polyesterharz, mit dem die Beispiele und Vergleichs- 
beispiele durchgertlhrt wurden, ist eine mit 0,01 % Hydro- 
30 chlnon stab ilisierte , 65prozentige styrolische L5sung 

eines ungesattigten Polyesters aus MaleinsSLure, o-Phthal- 
sfiure, Ethylenglykol und Propylenglykol-1 ,2 im Molver- 
hfiltnis 1:2: 2,3 : 0,70. Der ungesSttigte . Polyester hat 
eine saurezahl von 50. 

35 
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" Tabelle 5 

Ha.rt\ingsaktivit§,t verschiedener Verbindungen 
5 Verbindtmg Hartungsaktivitat 





max 


T 
max 


I 


4 Mlnuten 45 sec 


125° 


.11 


4 Minuten 38 sec 


101° 


III 


4 Minuten 53 sec 


103° 


IV 


7 Minuten 08 sec 


112° 


V 


8 Minuten 30 sec 


103° 


1 


4 Minuten 23 sec 


122° 


2 


5 Minuten 00 sec 


121° 


3 


5 Minuten 38 sec 


108° 



IS — 

Belsplel 5 

In einem Bindemittel aus 65 Teilen eines Umsetzungspro- 
20 dukrtes aus Bisphenol-A-slycidether und AcrylsSLure, 35 Tei- 
len Hexan-l,6-dioldiacrylat werden 3 Telle Photolnitiator 
gel5st. Die fertige Mischting wird auT Glasplatten in einer 
Schicht von 60^um Dicke aufgerackelt und in 10 cm Ab stand 
unter einer Quecksilberhochdrucklampe (Leistung 80 Worn 
25 Bogenlange) vorbelgefTllirt . Die Reaktivitat ist als die 

maximal m5gliche Transportbandgeschwindigkeit angegeben, 
bei der noch elne nagelharte kratzfest AushSrtung des tJber- 
zuges erzielt wird. Die Ergebnisse sind in Tabelle 6 zu- 
sammengestellt . 

30 

Beispiel 6 

Zu einem nach Beispiel 4 hergestellten Lack werden 3 % 
Metliyldiethanolamin gegeben* AnschlieSend wird wie in Bei- 
35 spiel 4 auf Glasplatten aufgezogen und belichtet. Die Er- 
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gebnisse slnd in Tab ell e 6 zusaimnengef aBt . Danach laat 
slch die Hartungsgeschwindlgkelt der erf indungsgem^fien 
Verblndungen durch Zusatz eines Aminbeschleunigers 
erhShen. 

Tab ell e 6 



10 



Photo- 
Inltiator 



1 
2 
3 



maximale Transportbandgeschvrindlg- 

keit In m/min 
unter unter unter Luft, bei 

Luft Intert- Zusatz von 3 % Methyl- 

gas dlethanolamln 



12 
15 
15 



150 
150 

140 



53 
55 
53 



15 



20 



25 



30 



3S 



J 
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Patent; ansprtlche 

1. Acylphosphlnoxlde der allgemelnen Formel (I) 




TO 



wobei 

R"*" far eine Methyl- odep Ethylgruppe> 
2 

R rtir eine verzweigte oder unverzyreigte Alkyl- 

15 gruppe mit 1 bis 4 Kohlenstof f atomen, ein Chlor- 

atom, eine Alkoxygruppe mit 1 bis A Kohlenstoff- 

atomen oder ein Was s erst off atom stehen, 

R^ und 
U 

R untereinander glelch oder verschieden sind und 
20 far eine Alkyl-, Alkoxy- oder Alkylthiogruppe 

mit 1 bis 4 Kohl ens toff at omen oder ein Cbloratom 
und 

R^ far ein Wasserstof f atom, ein Cbloratom, eine Alk- 
oxy- Oder Alkylthiogruppe mit 1 bis 6 Kohlen- 
25 stoffatomen oder eine verzweigte oder unverzweig- 

te Alkylgruppe mit 1 bis 12 Kohlenstoffatomen 
stehen, 

2. Acylphosphinverbindungen nach Anspruch 1 dadurch ge- 
30 kennzeichnet , daft der durch R und R sub stituierte 

Phenylrest ein 2-Methylphenyl- oder ein 2,5-D3jnetbyl- 
phenyl rest ist. 
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3. AcylphosphinverDlndungen nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzelchnet ^ dafi der durch R-^, R und R-^ substltuier- 
te Phenylrest ein 2, 5 -Dimethyl phenyl-, 23 4,6-Trl- 
methyl phenyl-^ 2^3,6-Trljnethylphenyl-, 2,6-Dlmethoxy- 

5 phenyl-, 2,6-Dlchlorphenyl-, 2, 6-Bis( methyl thio)- 

-phenyl-, eln 2, 6-Dime thyl- 4- tert. -butyl phenyl- oder 
ein 2, 6-Dimethyl-4-octyl phenyl -Rest ist. 

4. Verwendung der Acylphosphinverbindungen nach An- 

TO spruch 1 bis 3, als Photoinltiatoren In photopolymerl- 

slerbaren Massen. 

5. Verwendiing der Acylphosphlnverblnd\ingen nach An- 
spruch 4, In Kcamblnation mit sekundSren oder terti- 

^ ^ren Amlnen, 

6. Verwendung der Acylphosphinverbindungen nach An- 
spruch 1 bis 3y als Photoinltiatoren In photopolymerl- 
slerbaren Oberzugsmltteln, Lacken, Druckfarben und 

20 Auf zelchnxingsmateriallen, wobel dlese den Photolnitl- 

ator In elner Konzentration von 0,01 bis 15 Gewlchts- 
prozent enthalten. 

7. Verwendung nach Anspruch 4 oder 5> zur Herstellung 
25 von Kunststof fmassen auf Basis ungesSttlgter Poly- 

esterharze, die gegebenenf alls weltere Hllfsstorre, 
Insbesondere Glasfasern und/ oder Ptillstoffe ent- 
halten. 

30 8. Verwendung nach Anspruch 5 bis 7, dadurch gekennzeich- 
net, dafi) als Photoinltiatoren Acylphosphinverbindun- 
gen der allgemelnen Porrael (I) in Komblnatlon mit 
Verblndungen aus der Gruppe der Benzllketale, Benzoin- 
ether, Benzoinester, C^^- bis C^-alkyl-, chlor- oder 

35 chlormethyl-substitulerten Thioxanthone , aromatlschen 
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^ DisiJlfide, Naphthal ins ulfochlo ride, Acylphosphine, 

AcylphosphinsSLureester, Acylphosphinsulf ide und 
andere, von den Acylphosphinoxiden gemas Anspruch 1 
verschiedene Acylphosphinoxide, eingesetzt werden. 

5 

9. Verwendixng der Acylphosphinverbindungen nach An- 
spruch 5 bis 8, In Kombination mlt Initiatoren fUr 
die thermische Polymerisation. 



10 
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